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@) PROCEDE DE CONCENTRATION ET DE STABILISATION DE CAROTENOIDES A PARTIR DE LEGUMES OU 
DE FRUITS. 



(57) L'invention concerne un procede de concentration et 
de stabilisation de carotenes a partir de legumes ou de 
fruits, en particulier dans lequel on broie les fruits ou les le- 
gumes. 

L'invention consiste en ce qu'on blanchit le broyat obte- 
nu, on realise un second broyage, on acidifie le second 
broyat obtenu, on le sou met a une liquefaction enzymati- 
que, on le concentre par microfiltration tangentielle, on le 
diafiltre avec 1 ou 2 volumes d'eau, on le traite thermique- 
ment par chauffage, on le soumet a une congelation puis a 
une decongelation et on realise une concentration parcen- 
trifugation. 

Application a la concentration de stabilisation. 
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Precede de concentration et de s tabilisation de carotenoides 
a partir de legumes o u de fruits 

La presente invention concerne un procede de concentration et 
de stabilisation de carotenoides a partir de legumes ou de 
fruits. 

La production de carotenoides est recherchee par les 
industries pharmaceutiques , alimentaires et dietetiques. 

Ainsi, il est connu d'extraire, par exemple, les carotenes 
des carottes par des procedes chimiques utilisant des 
solvants. Cependant, le carotene naturel ainsi obtenu 
presente un prix de revient relativeraent £leve par rapport a 
un carotene produit synthetiquement et 1 ■ utilisation de 
solvants organiques est de plus en plus remise en cause en 
agro-alimentaire en raison des risques de toxicite. 

On a propose, dans WO-A-8604059 , un procede de concentration 
et de stabilisation des carotenes des carottes qui prevoit un 
blanchiment des carottes, un broyage de celles-ci, un 
pressage du broyat obtenu pour extraire un jus, la soumission 
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de ce jus & un enzymage par une enzyme pectolytique , une 
ultrafiltration du jus depectinise et la recuperation du 
retentat, riche en carotenes. 

On connait, par US-A-5 830 738, un procede d' extraction de 
carotenoides dans lequel on met en contact le materiau 
vegetal tel que des carottes, patates douces ou oranges avec 
une enzyme, 1 ■ enzyme cassant les parois cellulaires des 
cellules vegetales pour liberer les carotenoides contenus 
dedans, qui peuvent alors etre separes. Tout d'abord, le 
materiel vegetal est broye en particules de petites 
dimensions et le broyat est mis en suspension et melange dans 
un liquide tel que de 1 1 eau distillee. Les enzymes telles que 
la pectinase, la cellulase, 1 ■ hemicellulase ou leurs 
combinaisons sont alors ajoutees a la suspension, Ensuite, on 
filtre pour recueillir les carotenoides insolubles dans 
1 ' eau. 

Dans JP-A-11236512, on a propose un procede d' extraction des 
carotenes a partir de v<§getaux en effectuant une liquefaction 
enzymatique puis en deshydratant et en sechant le produit de 
la disintegration. Le produit deshydrate est soumis a un 
procede d* extraction par solvant organique. 

Tous ces procedSs ne permettent cependant pas d'obtenir un 
rendement en carotenoides suffisamment ileve. 

Le but de la presente invention est de proposer un nouveau 
procede de concentration et de stabilisation des carotenoides 
a partir de vegetaux qui permet de recuperer la quasi- 
totalite desdits composes presents dans le materiau vegetal 
de depart de maniere a obtenir un extrait pateux aussi 
concentre que possible. 

Ainsi, la presente invention a pour objet un procede de 
concentration et de stabilisation de carotenes a partir de 
legumes ou de fruits tels que des carottes dans lequel on 



2818992 



3 

broie les fruits ou les legumes, caracterise en ce qu'on 
blanchit le broyat obtenu, on realise un second broyage, on 
acidifie le second broyat obtenu, on le soumet a une 
liquefaction enzymatique , on le concentre par microf iltration 
5 tangentielle, on le diafiltre par 1 ou 2 volumes d'eau, on le 
traite thermiquement par chauffage, on le soumet a une 
congelation puis a une decongeiation et on realise enfin une 
concentration par centrif ugation. 

10 on obtient ainsi, de manifere avantageuse, un precede de 
concentration et de stabilisation qui permet un excellent 
rendement en carotenes, en particulier pour le (3-carotene et 
ot-carotene, superieur a 90%. 

15 Dans un premier temps, le materiel vegetal de depart, fruits 
ou legumes tels que des carottes, est lave, trie et broye. On 
realise de preference un broyage par decoupe grossiere de 
maniere a obtenir des particules de 2 a 3 cm en dimensions. 
Le broyat obtenu est alors soumis a une etape de blanchiment 

20 avant de subir le second broyage. 

Le blanchiment permet une degradation efficace des systemes 
enzymatiques endog^nes du vegetal de type polyphenoloxydase , 
peroxydase, lypoxygenase et pectinesterase responsables de 
25 l'oxydation du materiel biologique et de la precipitation des 
pectines entrainant un brunissement et un dephasage du 
broyat. Cette etape est done un pre-traitement essentiel de 
maniere a stabiliser et pasteuriser le broyat. 

30 De preference, le blanchiment est realise dans une plage de 
85 a 105 "C dans une plage de temps de 2 a 10 minutes. 

Le broyat blanchi est alors soumis a une seconde etape de 
broyage comprenant un broyage et un microbroyage . Ce 
35 microbroyage permet avantageusement d' obtenir un broyat tres 
fin dont la taille des particules est de l'ordre de 200 ^m, 
realise par exemple a 1 1 aide d'une tete de microcoupe . 
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Ce microbroyage facilite 1 1 6clatement cellulaire, ce qui 
permet une liberation des microgranules contenant les 
carotenoldes . 

De maniere a encore am£liorer le microbroyage en augmentant 
le debit et en diminuant la taille des particules, on peut 
diluer le premier broyat pr£alablement au microbroyage, la 
presence d'eau limitant les echauf f ements du produit et 
permettant 1 1 utilisation de tetes de microcoupe de petites 
tailles. 

Le broyat est acidifie a pH 4 a 5 . L 1 acidification constitue 
un moyen efficace de stabilisation des carotenes en diminuant 
considerablement 1 1 isomerisation des carot£noides au cours du 
traitement thermique ulterieur. L 1 acidification est realisee 
au moyen d'acides autorises dans 1 1 industrie alimentaire tels 
que l'acide citrique, 1 1 acide ac£tique et l'acide ascorbique 
qui permettent de proteger les carotenes de l'oxydation. 

Afin de permettre la preconcentration des carotenes par 
microfiltration tangentielle, le broyat acidifie est soumis a 
une liquefaction enzymatique. Elle consiste a ajouter au 
broyat des enzymes a activite pectinase, cellulase, 
hemicellulase, arabanase et pectine esterase. Le temps de 
liquefaction est de 2 a 3 heures, a un pH compris entre 4 a 5 
et a une temperature comprise entre 40 et 60 *C. L • association 
des enzymes pectinolytiques et cellulolytiques permet de 
degrader la paroi cellulaire vegetale et ainsi facilite la 
concentration des carotenes. 

Le broyat liquefie est alors concentre a un Facteur de 
Concentration Volumique FCV entre 1,5 et 2, par 
microfiltration tangentielle sur membranes minerales puis il 
est diafiltr£, de preference avec un a deux volumes d'eau. 
Cette separation membranaire permet d'eliminer environ 70% de 
la matiere seche soluble de la carotte comme les sucres, les 
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sels min£raux et ainsi d'augmenter la puret£ en carotenes du 
retentat . 

Le retentat est alors traite thermiquement par chauffage 
(« flash pasteurisation ») de preference dans une plage de 90 
a 110 °C pendant 1^2 minutes de maniere a stabiliser le 
concentre ( inactivation des enzymes et des microorganismes ) . 
Le produit est refroidi rapidement. 

Le retentat est ensuite congele, de preference & -20 'C 
environ, puis d£congele rapidement, de preference h +4°C 
environ. Cette operation permet d'eliminer 1 ' exces d'eau et 
les composes solubles encore presents tels que les sucres 
dans le produit. En effet, il se produit un dephasage du 
concentre lors de la decongelation . Le surnageant est elimine 
par une simple centrif ugation a basse vitesse. 

Ce proc£de permet d'eliminer au total 85% environ de la 
matiere seche initiale de la carotte et d'obtenir un 
concentre de carotenes avec un FCV egal ou superieur & 20. 

On ajoute ensuite des additifs tels que des anti-oxydants et 
on peut alors conditionner . 

Le proc<§de de concentration et de stabilisation selon 
1' invention permet done d^btenir un rendement excellent en 
carot£noxdes . L 1 acidification et le traitement thermique 
conferent aux concentres obtenus une tres bonne stabilite 
jusqu'Si au moins 250 jours h 37 °C, a l'abri de la lumiere et 
de 1 1 oxygene . 

On decrira maintenant plus en detail un exemple de mise en 
oeuvre du precede selon 1 1 invention en reference au dessin 
dans lequel : 

la figure 1 represente un diagramme schematique du procede 
selon l 1 invention ; et 
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la figure 2 represente un tableau repr^sentant la matiere 
seche et la teneur en carotenes du broyat liquefie avant et 
apres concentration. 

1000 kg de carottes fraiches sont lav6es et triees avant 
d'etre soumises a un broyage par d£coupe pour obtenir des 
particules de 2 a 3 cm. Ce premier broyat est soumis a un 
blanchiment par chauffage a 90 'C pendant 2 minutes, puis ce 
broyat est refroidi a 50 *C. 

On realise alors un second broyage avec un broyeur Comitrol 
2100 fabrique par Urschel puis un microbroyage avec un 
broyeur Comitrol 1700 equipe d'une tete de microcoupe pour 
obtenir des particules de 200 jum. 

On a obtenu 1000 kg de broyat qui ont 6te acidifies avec une 
solution d'acide citrique (0,25%) et d'acide ascorbique 
(0,05%). Ce melange est agit£ a 50 °C et a pH 4,5 pendant 3 
heures avec un melange d' enzymes tel que 0,03% de Pectinex 
Ultra SPL (NOVO NOROISK), 0,1% de Cellulyve 50L (LYVEN) et 
0,01% de Peclyve CP (LYVEN). 

On realise ensuite la concentration du broyat liquefie par 
microfiltration tangentielle sur des membranes minerales dont 
le seuil de coupure est de 0,14 /urn, a un FCV de 1,6, puis on 
diafiltre avec un volume d'eau. 

Le r£tentat est alors traite thermiquement en subissant un 
chauffage a 90 °C pendant 1 minute de maniere a stabiliser le 
concentre puis il est refroidi rapidement. 

Le retentat est ensuite congele a -20 °C environ puis 
decongel<§ rapidement a +4*C environ. Le surnageant est 
elimine par une simple centrif ugation a une acceleration 
moyenne de 1500 g. 
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On ^limine environ 85% de la matiere seche initiale de la 
carotte et on obtient un concentre de carotenes de FCV de 20. 

On ajoute alors des additifs tels que des anti-oxydants et de 
l'acide citrique pour abaisser le pH puis on conditionne. 

Le jus sucr£ recueilli au cours de la microf iltration et de 
la centrifugation contenant des sucres peut etre trait<§ par 
evaporation pour recycler 1 1 eau et valoriser les sucres de la 
carotte en alimentation animale par exemple. 

On peut voir dans la figure 2 qu'on a un tr£s bon rendement : 
95 % des carotenes presents dans le broyat initial sont 
retrouves dans le rStentat final. La viscosity du retentat 
auginente cependant tres rapidement lors de la concentration 
et le facteur de concentration volumique atteint 20. 

La teneur en carotene du retentat final exprimee par rapport 
a la matiere s&che est d' environ 1 %. 

Selon un exemple de mise en oeuvre du proc<§d<§ de 1' invention, 
on obtient une pate £paisse de coloration rouge orang^e & 
partir de carottes. Ce produit pr^sente une teneur en matiere 
seche de 18% (p/p) et en carot<§noides totaux de 1700 ppm. 

On ajoute coitune antioxydants du palmitate d'ascorbyle, des 
tocopherols et de 1 ' acide ascorbique. 

La composition de ce produit exprimee par rapport h la 
30 matiere sSche (%) est : 

Carotenes 1 
Proteines( azote total x 6,25) 23 

Lipides 21 

Sucres totaux 36 

35 Lignine 14 

Cendres 3 

Acides organiques 2 
et antioxydants 



20 



25 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de concentration et de stabilisation de carotenes 
a partir de legumes ou de fruits, en particulier dans lequel 
on broie les fruits ou les legumes, 

caracterise en ce qu'on blanchit le broyat obtenu, 

on realise un second broyage, 

on acidifie le second broyat obtenu, 

on le soumet a une liquefaction enzymatique , 

on le concentre par microf iltration tangentielle , 

on le diafiltre avec 1 ou 2 volumes d'eau, 

on le traite thermiquement par chauffage, 

on le soumet a une congelation puis a une decongeiation et 
on realise une concentration par centrif ugation . 

2. Procede de concentration et de stabilisation selon la 
revendication 1, 

caracterise en ce que le blanchiment est realise dans une 
plage de 85 a 95 - C dans une plage de temps de 2 h 7 minutes. 

3. Precede selon 1 1 une des revendications 1 et 2 , 
caracterise en ce que le second broyage comprend un 
microbroyage . 

4. Procede selon 1 1 une des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce qu'on acidifie le broyat obtenu h un pH 
dans la plage de 4 a 5, par addition d'acides tels que 
1'acide citrique, l'acide acetique et l'acide ascorbique. 

5. Procede selon 1 1 une des revendications 1 a 4, 
caracterise en ce que le broyat acidifie est soumis a une 
liquefaction enzymatique par ajout d« enzymes & activite 
pectinases, cellulases, hemicellulases , arabanase et pectine 
esterase, de preference dans une plage de temps de 2 a 3 
heures, a un pH compris entre 4 h 5 et a une temperature 
comprise entre 40 et 60 "C. 
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6. Procede selon 1 1 une des revendications 1 & 5, 
caracterise en ce que le chauffage du traitement thermique 
est realise dans une plage de 90 h 110 *C pendant 1 & 2 

5 minutes . 

7. Procede selon 1 1 une des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce que la concentration est r£alisee par 
microfiltration tangentielle sur membranes rainerales. 

10 

8. Procede selon l'une des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce qu'on congele a -20 °C et on decongele & 
+4*C. 

15 9. Procede selon 1 1 une des revendications 1^8, 

caracterise en ce qu'on concentre et on stabilise des 
carotenes & partir de carottes. 
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Carottes 




Lavage et 




Decoupe 


► 


Blanchiment 2 




fraiches 


► 


triage 


► 


2 - 3 cm 




min a 90 °C 





Microbroyage (particules 
de 200 urn) 



Acide citrique : 0,25 % 
Acide ascorbique .0,05 % 



Broyat pH 4,5 


50°C 




* 








f 


Liquefaction 3 h 


pH 4,5 


- 50 °C 




r 


Concentration par 


microfiltration 


FCV 


: 1.6 



Diaf iltration 
(1 volume) 



Traitement thermique 
1 mina90°C 



Enzymes 
Cellulyve 50 L : 0,1 % 
Peclyve Cp :0,01 % 
Pectinex Ultra SPL : 0,03 % 



Permeat 



Eau 
recyclee 



Broyage 2 - 
3 mm 



Refroidissement a 
50 °C 



Sucres a 75 % 



Evaporateur 



Recyclage 
de I'eau 



ConditioruieineiU 
du concentre 



Acide citrique : 0,1 % 
Antioxydants : 0,15% 













Concentration par 
centrifugation 
FCV : 20 




Congelation 
a - 20 °C 


► 


Decongelation 
a+4°C 




► 




» 
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Matiere seche et teneur en carotenes au cours du pro cede de concentration des carotene de 
la carotte 





Quantite, 
kg 


Matiere seche, 
g / kg de solution 


Carotenes, ppm 


Carotenes. 
% de la matiere seclie 


Carottes entieres 


1000 


61 


89 


0.15 


Retentat apres concentration 
par microfiltration 


625 


67 


142 


0.21 


Retentat apres 2 volumes de 
diafiltration 


625 


29 


142 


0.49 


Concentre apres 
centrifugauon 


50 


*~ 184 


1700 


0.92 



0 
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